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assail a data error 

Abstract of DE1S840588 

The invention relates to a method for reducing the quantity of residua! monomers in aqueous dispersions 
of polymers by re-treatment with an initiator system which essentially comprises the following: a) 0.001 to 
5 wt. % (In relation to the total quantity of monomers used to produce the polymer dispersion) of a1) an 
oxidising agent R<1>OOH, R<1> being hydrogen, a G1- to CS-alky! group or a C6- to Cl 2-aryi group 
and/or a2) a compound which releases hydrogen peroxide in an aqueous medium and bj 0.005 to 5 wt % 
|in relation to the total quantity of monomers used to produce the polymer dispersion} of bl) an alpha ~ 
nydroxycarbonyi compound of formula {!}, wherein R<2> and R<3>, Independently of each other, mean 
•hydrogen and/or a C1- to C12- aikyi group which can contain functional groups and/or be ofefinicaiiy 
unsaturated and R<2> and R<3> optionally form a ring structure with methylene groups and said ring 
structure can contain functional groups and/or be oiefinicaiiy unsaturated and/or b2) a compound which 
releases alpha -hydroxycarbony! compounds of this type in an aqueous medium and c) advantageously, 
catalytic quantities of a'muitivaient metal ion which can occur in several valence states. 
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Dfs foigsnden AftgabeH ss«sl dew vom Anmelder stngsirsjchte** Ursterlagtare tmtnttfnmen 

Verfahren zur Verminderung der Restmonomerenroenge sn wassngen Poiyroerdlspetsfcmen 

Varfahtan !B»f Varmfoderung def Rasfmonomeranmah- Itsnn, 
ge in vwassfigsn Poiymardisparsionen durch Nachba- umfaRt. 
hsndluruj roit einem Initlstors^fStoTi , das im wesesfiiBichefi 
b.I 0,001 his 5 Qaw--%, bszogen mi die Hcrsteif ung dsr Po- 
iymerdispersioh verwendeten (Sasarirtmoriomorenmen- 
S s 

a, ) Bines Oxidationsmittefs 
R-OOH, 

worin R 1 Wasssrstoff, sine C r bis C 8 -AikyS- Oder sine G 6 - 
bis C 12 - Aryigrupp© bsdeutet, und/odo r 
3 2 { mnsr in wasssrigem Medium Wasserstoffparoxjd ffei- 
satosnde Varbinduag, and 

b* 0,005 bis 5 Gaw.-%, tmageo auf die zur Harstaiiartg dar 
Pol y me r diaper si e n vsrwe ndatan G esa rsitmonomeren- 
mange 

b , j ei'oar «-Hyd ro>:yea rbony i verb i ndung 

HO O 



8® 



R 2 -HG — C— ~R 3 > 

worin R 2 unci R 3 uaabhangig voneinander Wassarstcrff 
ynd/oder sine C r bis C^-Aikyigruppe bedeuten, die futtk- 
ttor.si.iB Qruppen aotisslten und/odet oiefinfsch ungesiit- 
fjgt sein ksnn, R 2 uad 3? optional durch Mathylerigrupperi 
gins Ringstruktur susbiidan, dfa funkftohalia Gnjppen 
anthaiten und/oder olefintsch ungesatiigi sain kann, und' 
Oder 

b-;j eir.ar in wtasrigam Medium seiche a-HytSroxycsrbo- 

fiyiverbindungan fraisetz^daVsroindurtg, imd 

si vorteithaft katalydscha Mengan sines man rwerti gars 
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Bcschrcitong 

Die Erfiadaag betriift esn VsriMasn xur feadfwkra^^ in wiissrigea Poiyxfietdis|5s»<»3.CR 

darch chciiiischc Ns^hbebasndteg fais einsm speddian Redoxiniiiatorsys 



Wassdge Polyitsmiispersioaea endiabea naeh iter HeasJeiteg durch radikaiische Polymerisation oder (.kpoiymeri- 
satiOB acta cinent P<dyinerd3eKtstat1 anted von 30bis 75 Clew.-% aaigrafiddex unvoiisssadigsn Pofyijserissiion dsrera- 
gesetzte« Mmotxmtm m iter raiUkalisete ffeup^ivfisrisaiba, die nwisi bk ski stent Mosensessaanisatz von 95 and 
bevorssjgt voti 98 bis 99 Gew.-% geMat wird, eoch eiaen anerwunseasefS Atte; an mdtS^iynKxiskarte fasten Mono- 
nieren ("Restnionos:;iers : "), Aus nkist {oxifcotegischea Oniader; innkr: de; Mark! ^vassrige Poiya'scKysScn::: tnitetem 
io nkdvigen (Jehali an Restmonoraercn bei giekhbieibendea Verarbeiiuags- -und Anweaduagseigep.schaflsn. 

Neben nkhtchsndscbea Methodsrj, wis laeaps- oder \%m^atea>& t raspy ns>, s-eaes; tinteraebisdlichste d^ausche 
Meshodssn, wis beispiehwesse in EP-B8G3 §5?" EP-B 028 34$, EP-B $0726^?^. 764 699. US A 4 529 753, DS- 
A 37 1.8 520, DE-A 3« 34 734, DB-A 42 32 194, DE-A 395 29 599 bosehf iebei?, sar Absenfcuag von Rcsttnoaojiisren- 



5S Fur dsn Bjnsasx von ('arbotsylverbindungen br.w. denial jmse&&ngsproduki:en ia des: Nachbehandlang voa < 
Polynten&sperstonets rauS von foigendeat .Stand der Techaik aa^egaagea werdea. 

GetaSB WO 95/33775 koaneo xar Nachbeliandhmg. von wfesrigen Pdlynwrdispersioner; Redoxsystem.e cingesem 
werden, derea RedukiiortSBtiiJel sin Ackiaki aus Hydrogerssmtteiion Bad einem Ketxm rait 3 bis § C-ASofiten iasdfcder 
diekonjagierte Siitiw dieses Addakts umfiiBt. Die Nsebbshandi-mg wfcd Aa^csetteit vo» im was&rige« Medium ids- 

3S lichen! ' 



Dic.HP-A?67 1SG cmpfkhb inr die ftfedutfoq ypa RestmoaooKa^gehai&n cm Redox-laitiatorsystem auscigani- 
sehcn Kydtopeoxkfcsi, die nicfa oder niir scfar schiecht id Wassef idslkh siad and a. a. Adduktea aus Aldehydes mit si- 
ster C-iCme vun 4 bis 6 C-At»raca and Bisuintea. 
Die- nicht vomrofelikhte- deutsche Faientaaniekiang mil dem.Aktenzekhen 197411 87.8 iebri, -jaw chemischea 
• sin System aasetem Oxida»l<xss}Ri«cl «a<l«it»r<^[a.nisd3et? a-Hy<&s»cytt3t*f>i>satif«-eiox»» 




la ester in Vorbmiume bsiiadiicben dectschen PateiannmMimg, mit dsat ixsmim Kflael 0, Z, 0050/49334, wird 
der ®«mz voo OxklastesautUJte ie> Koaibmasiof; aat eiaem Redostsyssem, besteliend aas eiae-fa ASde-byd uad einsm 
saarganisidien DishioniS, -ax Abrcfchersmg von Resiattaxsmcsren gc-iehr). 

Dcr voriiegeaika Krisadaag Jag die Auligssbe xugnnj(Je f «tf3 neues wirksaines Veriulirea xur Venaifteruag der ResWus- 
a<sraejes3nienge ia wisjssrigea Poiymeaiispcrxionen bereiizusielien. AuBesdsni sail dk Vefaibxlc-ruisg (kr Restaiosioase- 
reRiaeagecbne SiSdaag vea Mlto^oaguk erfoigea und stch kseb; tecbniscb nuize-n lassen, 

Es waaie tarn geivasden, daS «ieh die Mange an Reslaioaonterea in -svassrigen PoiytnOKiispersiottea wirksam ■ 
dm ia£i, vvsntt Bias; die Nachbabandiuag der Kestinoaomere « 
albiss RedoxsaiiiauM^nsystetnii durchftihrt, das inx wss»ndi«;aen 



a) 0,001 bis 5 teogea suf -<8e xur Hersfctiang der P>iyaie«iis.pe;-sk)a verweisdeien Gesajasiaonomes^ 

ietesQddaStesiaitliSls 
Rk>OM 

Wisrirj R ! WassisrsSoii; -eitie-C r bis € r Alky] - odar eiriis C 4 - bis C;r Arylgrappo beiiette., Uaii/dde-r 
a?) eirser la wiissrigem Medium Wasserstoffperoxid treisstsKsnda Ve-rbiaduag, aa<- 



45 

b) 0,005 his 5 ihw.-%, beaogca auf die zar Hersieliuag <kr PoiyaieaiispJJsiori verwenckfen IhmeSmmemmi- 
nienge 

b\) eitisjr a-Hydr»xycarb6ayiverbiBduBg 

Si's 

HO O 
R2 KC C R3, 

55 worio R J und S J atasbhsiagig vssteaaader Wi-ssersSoff aad/sxfcr ciae Q- bis Ca-Alkyl^mpije bafcatea, die 

faaklKteUe (Itapjjea enfcailea aa<s7v)daroieaaiscb uagesaisigi sein kaafi, R 2 and R" optional durch Meihylen- 
gnippen sine Rjng'struktur ausbiiden, die fuaktioaeik Gruppea eatbalteii unddxler okiinis-ca aagasaitigi star: 
kaaa, und'oder 

bj) elae-r in wassrigesj Medium soiebe avHydtmycarixjnylv^rbiadarigea iMsetajude %ri>iadung, und 
m, c) vorteHhafi katalytssche Mengen mass aichrwe-rtigea Mstaliieas, das in austeren Wertigkeiissiaien aaf ■> 

tests 



Das Osiciatipasjailtei des Redox-Hatiarorsysteins soil ia cier i.age scia, Radikale in b&ka, las Redoxsysleta wiai fce- 
«s vorzugt Wasserstoffpe-roxid ais Oxidadocsraittel eiagesetxt, afeer aaeh Kaitaaipes-oxid, NaaiuTiiperosid, Natriitnsperbo- 
ra; s<;wie wsiiere ic wassrigem Metaum Wasseretoffperoxid bildeade ¥srstufea. Pet aet konaea beispkis weise such Artt- 
tnoniuaK Kaiiaia- oder Nairiasapersadkt, Iferoxydiscbvreielsaare am (krea Saiza, Araasoaiaai- , K&liatts- oder Natri- 
ataperphospbat csier -dipeiphosphat, Kaliunip^^^a^ : sind^d^'S8tevicm'^r^u«K^ingc$ct%! wenka. Prinrapiei! 



DM im 40 386 A I 

ebenktils geagne-tsha o;gamsehe Hydroperoxide, wie beispie'sweise airt.~Busylh¥dxopx;roxsd and Cumoihydmperoxid. 
Bs istjedoch wash mbgisct, Gsnhsehe verscbiedt-ner, <*«ia'geaa««t<5c : QX}d«3oasmiliel einzuisistxeB. 

Die Mefegean ^gescixteRrOxidarionstmael Hagi uhheherweke im Berekh «» 8,001. bis 5/bevor*ag; bet 0,!Xi2 bk 3, 
besonders rMYorzag* be: 0,^i3 bis 2. gum. mmamts bevorxugi bei t;,<\* bis 1 .5 and vorxags'vveise bei 0.U2 bis I (Jew, 
beseogen aul" die Oss&nrt«to«oxnerenmet5g*; s 

Ais Sedufciion&itiituft siad is derRegei alip&msehe a-Hydmxye»bic»}ylv^n^tH3fi»)v aliphatischeo-Hydroxya!;- 
dehydc nndksder aliphaiische a-Hydxoxyketosie, deren isomerey nndAxfer mi!: fankskmeiten Gruppea sybsdtuierkn and/ 
oder cskfmisch nngasstisgien Verbindungen and Gemisabe davorj, sowk Vor;ukfesx, die in wteiger Dbsung chase a-Ky- 
dn>xyeatfconyiverb$ndang«» feiseixe-fi, wie beispieissveise Aeeisk and Mereapi&le, geeigaet Rk a-HydtcxycarbonyS- 
verbindangeo heispk-Oisfi genaant se-ka Giykolaldehyd and/oder dessen Di meres 2^-Dihydroxy-i,4-dioxaa, Phenyl- u> 
gtykoialdebyd. 2-hYdTOxy^-phesylpt<^<«al^hy^.Giy<«oe^<fe4iyd«^tose?i hohare homoSogsn Verbindangen, wie 
Akioterrosen, Aldopentosen and Aidohexosen, sowk a-Hydjisxys-cetotSj a.a'-Dihydroxyacetcn. ! -KydzoxyfciJtanon-2, 
1 -Hydmxypentanoa-2, 1 dIydro>;yhexanon-2, 3-Hydrc;X¥feu!3ao!i-2 (Aceioks), 44*y(tayhept-2-eix>a-5< 2-Hydtox- 
ypcai3sx«j-3, 3dIyikoxypenrasoa-2, 34^ydr(!xyhq)t^(m-4,4-Hydr^>xyhe^anot^•^, 4-Hydroxy-2, 2-dimediyl.pemara>n- 
3, 3~Hy<inc!sy-2, 2-diinesby}pcfitenofs-4, 2-Hyd«>xy-l-jm^y}jat^as^i-J-, I-Hydswxy-l-pbjenyipropanotJ-2, 3-Kydmxy- M 
l-pijersylbuianotJ-2. 2-Kydroxy-H}aen>4butanon-- 1, 2-Hydroxy- 1 ^-dlphsnyl^iatKW) (Benzoin?, 2-Hydroxy- 1 -phenyl- 
peciandloa- 1 ,4, l-Hydc«Jxy-l-pheny}peotaad5ofi-2,4, ahcr aneh oyelische a-Hydroxykctoae. wie 2*Hydroxycyck>hex&- 
non (Adipoku unci 2-Rydroxyeyd©pent&ooa {Giutaroin). Bevorzugr werden a-Hydroxyacewn, a,a'-i>ihyita)xyac:aioH. 
i-Hydroxybntanon~2, l-Bydroxypentanoa-2 and/pder MfydroxybusanOn-2 (Ae&toifi}, besonders bevomrgt jsdpch ot- 
Hydroxyacston tmd/cxfer a,a'-Djhydroxyae*tc» eingesetet. 28 

Die Msngo ao xugeseisysra Rerkkboosmiitei lleg- ubbchemeise im Berekh von 0,005 bis 5 bevorsugt bci 0,01 hte 3, 
besonders bevorzagtbai 0,03 bis 2 una gars basonders bevonsugl bei 0,05 bis I Gew.-%, be-zogen sufdie Gesajxttsftomv 
njerenruenge, Aueh hohare htogets an 5eduktioc«uifJel side! t-iogUch, in der Rege! aber wirtsehadiieh niehi. sinnvoiL 

Bio ikr die Nacbbehandttmg vortBtihafkn Metabverbindungen sind iiblicherweise voUstiisxilg sin wSssriges Medium 
der Poiyaairdispersion. kxsikh, ami derea •netaii.iscbe Kotnp<itsenta tiartibdr \Simai in der L'ige, in inekreraa Wcrtigkckf- 2S 
stafea vorikgen zu kdnnaa. Die gsidstea MetaSiiosjen wjrken kat&b/dscd and atitersJlitzen dieBkktixsneniibertrsguags- 
•«sa)ajaoeo zwbehs-n den eigendien wirkssdies Oxidadons- imd Redaktionsn-iidein. Ah gliosis. M^aliiopan. komraen 
prinKSpieil Eisen-, Kupfer-, Mangan-, Varisahn-, Nkke!-. Cobait:-, 'Iltao*, Cer- o<!er Cbrataioaer; m BairaaiM, Seibstver- 
siisndiseh isi e^ aych nu'SgUch, Geiviiscfea versebiiskaar, sicb fikbi Kiorenxfcr MclaJiicnaa, wie beispjekwe^ das Sysiera 
iV fi+ 7 VSQ*"., m verwcnden. Bevtrzogt werden idseaioaan eia^gesetei. 36 

Die geldsJers Ji&tsUsonan ■Vverxien in kaialyuschan Mengen, bbiiehe weisa iia Eerekh bis 1000, bevo;:?;ag{ 5 bis 500 
uad besonders bavorsegt. 10 ins 100 pptn, bazogea mi die Ges3«a»wnoa©!«8ma8$e venvenda. 

Die Eodipo.aentoa des crfindungsgeraSS verwendetea laukaorsyssenis werden xweektaaBigenvesse «ur' ^achbtsband- 
iangder aid" ca. .50 bis .1 30, bevorxug* 60 bis 120 and bes<;nders bev^agt aaf B0 bis 100" C erfiitefers Pqiysjiariiisparsioa 
bcvds'zugt bei Nartnaldaick, gegebanenihlls aber aach bei esaern Druck von grobar odcr kieiner 1 bar (absdiat), unlet is 
Riihren alLhtdblieh gkiehzeidg oder nacheinander xisdosiert, wobei itn hmm Pali bevoiTiagt wiersl das Oxidadonsraiita! 
aagsssm wki, Besonders gunsiig jst das gieich^eibge Zadosieren von Oxidations- «nd Radukdofssadtsel iiber /wei ser 
parase ZulSdfe, Dabei kana die Zagabe der lajdatockoniponeaien ixiispielswaise von oben, wMr oder dikah die Seitc Ma 
Reaktors briblgbn, BavorzugS. wird das Ininaiorsystera jedoch voa utiien dosiar*. Da die opdsnaia D&uer der TmitetorzU* 
dossarang a. a, von der Mononserenxasaxanieasaiajag, der (JrdEs des Raakt.ionsaasa!;',es and der Reakfe>rgeonieyie- ah- # 
hii'jgig kf:, jst es zweckmaiiig, diese in 'Vbrversyehen m enadteln. Abaiiagig yob der gesteiiten Aufgahe, kann die Dauer 
der Itiidaierzagabe weaige Sefcuixfcm bis jjacbrcte Snjfaiea benragca. Bcsondors giinstig 1st as, wean die in kataiyiischaa 
Mcfigcu cingesctzte MetaHverbindung ckr.MyKiordis|)emotJ vor der Zugabe des Oxidations- unci Redyktioastssjttels m- 
gesetzt wird. 

■>ie Nacbbehandlang wkd iiblichewetse bei akeni pH-Vifei <, 10 ikrebgenihrf. Zur pil- fhnsieiiang der Poiyisierdi- 45 
spcrsion kdnnen prinxipidl Basea, vns beispieiswasse Natrcstikuge, .Ajutnodiafcwassw oder Tiietnar«>iamsn verweadei 
werdea. P'dr die bJachbehaadiaagderPoSyasardisjiersym is£ oirt pH-Bereich voa & 2 and < iOgunsug, bevoreagsis; je- 
doeb ein pH-Bereseh mmhm £ 6 and < 8. Bei der pH-Binstedaag sat Bases koantea jedoc b die k&t&iyskrenden Me- 
■ aiiioaes; ia schweridsiiebe Hythxwide odsr Hytlwxo-Kompkxe ubedabtt werden. Zur Bichersieliaag aasreichenckr Me- 
sailionea-Konaeatradorten walrrend dex Naehbehandkag tst Mm der Zasaty. von Kompiexkrraitieia, wie beispieis- 50 
weise BihyiendiandnKtraessigsaure, Niiriiotriessigsaare and Siethyisjstrfaaiaapentjsessigsaare- und/exkr dere-n jaweiiige 
Nalriainsake und/odsr die Verweadnng von srabika Metailionenkonipkxer).. wie beispicisweise Bisen-(iO);'Nattiu(n- 
B?hyieadiaf;unta;raaoe!.«t von besoriderara Sferteii, 

Das eriiadeagsgeraaBe Vctfabren eigne- sicb besonders ~ mi. Veni-irxkrang ,kt ResUaoaomereftHienga is wassrigen 
'Poiyjaerciisparsionea, die dared radikaitsche Enuilsioaspsjlyiaerisadoi) vor; wenigsiens cine ediykraseij arigesavdgia si 
<kuppe aui'weiseraiea Monotaeren efhaidieh ssnd, 

Als weriigstens sine moaoethylenisch angesattigte Gruppe aafweisende Monomere ko.aaaen Ok das edindungsge- 
ndiBe V^rfateen a. a. iasbesosKiere in eiaiheber ^^seraihkaiischpoiynierisierbare Moaoaiere in Bel.raeh;, wie besspieis- 
weise die Oieline Etbyke, viny-artjma-isehe Mbnoraere, vrie Siyrol o-Medrylstyroi, o-Cbk)rstyn:;i oder Vinyitokole, 
Hsier aas Vinyialkoixii and 1 bis IS C-Aioxt^^v^se^Kk^Moaoe^rhoc-^res, wie Viayiaeetat, Vlayipropioc-ak Vlayl- €0 
■5--bni:yrat, VinyUaurat. and Vsnyisieara;, Ikier aas voraagsweise 3 bia 6 :G-Ak»r,e aaiweisenderi a,p-;ao!seed!yie!useh uc- 
gesanigiea Mono- una DkarbonsSarea, m& insbesoadefe Acryi$%ue» Me-haaryisaare, Maleiasaiire, Paxssarsijare and 
TtaeoasSare, mit iat ai!gen;einea i bis 12, voreugsweiss 1 bis-% and insbesondare 1 bis 4 C-Aiome- aafweisendea Aika- 
nolan, wie besonders AcrykaKre- and Mfitbs-oryisanreaseihyi-, -eibyl-. -a-bulyS-, -iso-bolyi and -2-aiiryibexyiesiea 
M'akiinsaurediaiethylaster oder Makinsikire-d^i-n-batyksler, Niirik f^p-iaoao«lryieaisch ungosSttigier (.iarbonsaurca, es 
wie AeryLnnri! sowia Q.^-konjugierte Diane, wie l,3-8ui;3siien and Iseprea. Die geaanaSen Monorcore biiden im Fad 
von ausseaikblieii nach der Metbode der fiktikaHsehen wassrigen feadsionspoSyraedsauoa erzeagien wassrigen Poiy- 
inorissSdispersiosen in der Regei die llaapijaoaosneren, die, be»5gea auf die GesmiiUaenge der nach dent Vferfahren der 
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radikaitscfcen wSssrsgea Kniidsionspolymerisation m polymeriskrendeo Monoineren nonsaierweise emec; Aniei; von 
Hsebr ais SO <kw.-% sai'skh vereinen. id -alter Regei wdsen dieses Monornerfen in VfesserheLNorrmibaiiingungejs !25°C, 
1 atm) iedigSteh ekse ntaBige bis gerings Losfkhkeit auf. 
Monomer©, die nnssr dst) voigenannaits Bedingungea dtk ediohia WasserltMichiicfk aufwdsen, sind bdspkJswdSe 
s a,p-rai;iXK:hYfe;nsch angessittgf.e Mono- and D?carbor.sa«ren and deren Anads, wk z. 8. Aerylsauts, Mebiaeryisaure. 
Maldnsaure, i'-innarsaare, itaeonsanH}, Aerybaiid and Methaerytamid, feme" Vinyisttiibnsaare and deren wasseridsb- 
cho Sake «?wk N-VsayipyrroKdon. 

In! Fail von ausschikSikh nach der Methods der radikaasdsia wassrigeis F.aaasions|?oly inerisa&on srzeagsen wSss- 
rige-a PoiyjR«nsaS&{«?rsioi5en werdea die vorgsr -annttai, cine erhdbte Wassedosfkhkek safwdseaden Momaasten ski 

to NorassifaH kdigkeh ais modi fcziererafc Moaoaxas' in Meagen, bezogen auf die Gesanasneage der z« poiyraerwraaka 
Monomers?!, vou wenigsr ais 50 Oew.-%. ir; derRegd OS bis 20 una vorzugsweise 1 bis iC Gew.-% drspdyragrisiert. 

Monotrtem, die iiblkherwesse die irit>&it- Festigkejidet \%r8]m!mg«a det ws&srigen .Poiynrerisstdjspersiones erhohsn, 
wdsen rrorraaierweise wenigsteas eioe fipoxy-. Hydroxy-, ^Memykt ecfer CariK^ylgruppe, Oder weaigstens zwsi 
Rich; k<mj ugierw eibyutmseh ongesaaigle iitoppdMnduogen auf. Bdspkis kfcrfisr sind N- Aikykiandk von 3 bis )0C- 

■ s Asoase aufweiseadea (x^-monosthyiedseb nngssMgien GarboKsaaferj , antar denes das N-Methyloiacrylamid and ites 
N-MeShylolmcthacrylatnid g;mz besonders bevorzngi sinci sjwiaderea Esier nil- 1 bis 4 C-Aiomen aafwekcaden Aiks- 
aotea. Dane'ben fccmynen aud$ zwei Vmykesae aufwekeaiie Pononiere, zwei Vmyikieaxeste aatwdseade Mocsoraerc so- 
wis xwei Aikeayiraste auf*ei$«nde Moaoraere ia Betfaehs. Besoaders v<)«esihsft ska; dabd die .Di-Sster zweiwcrtiger 
Aikoboie mi: a^moaoa&ylemsch unge-satagren MoBOcatSxassa'aaxn, urner denes die Acryl- uad Merhaeryisaare bavor- 

20 »tgi: siad. Batspieie fur derariige zwei aicbt konjugierte &hyi«niscb aagesiuagte Doppelbindongea »a"weis«0!te Mono- 
mm- nod A!ky|engK'koldiacrv!su« and -dimetbjseiViata, wis Efhyienglvkakiiacrvlat, i .2>Ptopvieaghkoid iacryl^. 5,3- 
PKjpyteaglykokacrytau iJ-fkityieaglykckaacryi^, I,4-Bu£yteag!ykokiiacryiaie ami Olhyleng!ykoidimea53er*ikt.. 1,2- 
Pfopy!eng!ykoidsmaih3j;ryia!, iJ-Propyieagiyki^idinaMhaeryiai, l,J-8i3tyliingiykok{ime{bacrylai, i,4-BaSykag!yk>:)kii~ 
atsthaciyiatc sowk Divmyiijcaaol. VinyhriethacryiaU Vinyiacrybi, ASiyirnelbHcryiaf:, Ailylacrylat, DsailysnaEaat, DM* 
lyfftanarai, Mefeyienhmcryiaaiki. {;"ycksf)entadkny!3crylai <xisr' 'ffiaUylcysaarat. in diaacin Zasamawfthang voa He- 
ssxater Bwieutang sind aucfc die Metbacryisaure- aad AcrylsSans^C'i-Cs-Hydtoxyslkytester. wie a-Hyd:roxyethyi--, -a- 
Iiy<!r<!xypropyi- odcr n-Hyikoxybutyiacryiai and -rnethscryiat sowk ^srfnndangea, wk .Discetosjacryiaroid and Acety- 
lacgioxyeiiiyiacrylai bzw. 'laeihaciylai. "Die vofgen&navea Mononicren wei'dsis im ¥-3& voa SusscMiefSikh bash der Ma- 
tSiode derradikaiisekas wasssrigaa Eiaaisjoasjx^iyrnemafbjj erxeugten wiissrigsn PolynierisatdisperKkflisn* bszogan anf 

30 die (iesiiTntiiseags der polyasarisfe-renden Mononsemn. nieisi in Mengen vdo 0,5 : bis 10 Gew.-% eitspiyiaerisiart. 
■Dk Herskllaag wassriger Poiytaerdispetsioaan 1st vklfach vorfiescbriabea and dem PachtBaan daher hinasichsad be- 
kanai [vgl k; E. KincycUjpesiia.of P£>lyjR«r Science and EagitRsiting, Vol. S. S, 659(1' (J9S7); I). C Biackky, ia High 
Riytnej: Latiees, Vi?I. \ , S. 35iT(i966); EmufadonMyrnedsatkm, Merscknce Pubiishcrs, Kaw York () 965) aad Dispar- 
sieacn KynEhetiischer ifiXihfKsiyniarea F. Bolschar, Spriagct-Varlag, Beriia ( :9<i&)|. Jsie erfoigf dureb J&K8kjoaspoJytne- 

3S rissawn von wanigskaa eins oiefinisch aagesiStigte Orupj>e aufwetssaden Monomeren in Oegcnwars: siaes bevoraagi. 
wasssriSslfehea I'dlyjaerssatfoBSinitiaiors sowie in Oegenwart von Hamigaiorsn und ggf. SchuSzkoBoidea uad bbiicbaa 
weiteren Xusatzatdffen. 'In der Regei crfoigt hierbei der Zimtt d«r Monomeran darch koadnuierUcto' Zuiaaf . Ais lainia- 
far istdieiViM-wsndang ma PercxcKiischwcfelsiiija; nnd/oderdarcnSaSzen In Maagea v<» 0,1 &hs 2'(Jc*.- f ^, 'bezogca- attf 
dk GesatEiiiasnge t!s?r Monotneren, be voraigi . Dk ikiiyiaerisatiMSJeinpcr star bairag!. ins alfgeraeiaen 20 bis 1 50 uad bc- 

40 vorzugi: 60 ais 120*0. Die Poiytnerisaiion im<k\ ggf. aai«r Brnek siait. Ais laaalgattsxso watdan i?)shssoodesx5 snioni* 
sahe Einaigiacirea aikrin Oder im (.aaxascn iaii aidkionischen Disf^termksda in ciner Meaga vcaj insbescjndere .0,5 U% 
6 Gew>% der tksmnmajnonnax'innengs dngessiat. 

Die eibadiiagsgeniilOe Nachbdiandlung der wassiigen PotymerdisjpcfsOK xur ^nninderung der Rft«jt«3sowt«whnKJngc- 
er folgt insbesondere, aachdem dk (iesatnanonoiaerenaienge ia der radika&schcn Ettiuisionspoiysnerisauon ta minds- 

« sta.ns 95 and bevorzsigS jecioeh m mindesrera; 98 bis i>9 Gsw.-% uingesetK wards. Die Verbiiitnisse bei der iiaupspoly- 
laerisaiJOn and bei der Nachbehandtaag sind ia; aiigena;inen versehieden. So eribigt vvShrend der KaapLpoiyniedsasion 
bei hoher Konzentraiion aa Mcaomeien and wachseaden and sornii intones hydrophober wardaadea Oiigosrierrsdikaien 
der Radikskiairia in dk Dispersiaoss^arbkd ieicht, wahrend dieser b& der Nachbeharaflung general! aufgrsnd der gs- 
ringan MoaoraarkonzenEraiior: uad mangels waah.*»skk:.r Oiigcanciradikafc- stiir. sebwimg verlaaft. Bei de? HsrsteUaag 

50 von wasKtigan Poiymerdtsperstonea siad dafaer in der Regei fur die Haaprpoiyraensadors and die Nsefabeh&adkasg un- 
iariiCincctiiene rrtilxaioransystcnje erlt?rcierliei!!.. 

Wic-die Veriahren der radikaiisehen Poiybierisalaon generei!, eribigt audi das eriifxiangsgasaaik VbrSbbran ia der Ra- 
ge! unser laettgasumsosphSre B. Nj, Art, 

SeibsiYcrsiandikb isles aiftgiich, dk f:adibeban<icKe;a wassrigen Poiy-aerdispersionen einer Irsengas- and'bderWasser- 

5S ciinnpi'siripanng ;i«zaiiit;rea. 

Die effiadaagsgenmB einzuse-zendeR radikaiischefi RedoxiaidaiorsysisHa- erniogiiehen eine vvirksaore Kcstaroaome- 
renabsenkung in reiaiiv kurzerZeit. Fernerist von Bedeutnng, daS das erilrKlaagsgemSS baanspracias Redaksionsnaael 
in der Regei wassrigen Poiyraerdispsrsbnea ais Sonservteraagsaattei zuzasdzeade Microcide in w>rs®{hafrer ^ise- 
niehi za rednziaren vennag, weshalb dne Anwe^dang desaatben im Uberscb«8 die dlesbBKSgikhe Qaaikat der wassri- 

60 gen Polynrertiispersion niebS: isnaden, 

Beisjaeie 
aid i 



PineSsyroi/n-i^aiy lacrviat-Dispersk^ Styrol, 25 kg n-Baiy!acryist,2 kg 

Acrylaaura, 1,2 k:g Styroir-Saadalex-Dispersioa (j4G«w.'%5g-iiti Wsssif, 'Iteilehengrdie ea. 30 bis 35 ant), 300 g Natri- 
nini aiayisaika-Losang (15 <kw.-%ig in Wasser), 500 g Dowfax® 2A i-Losu»g (Dcxieeyiplienoxy beaKoldisulfonsauojn- 
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atrsumsahr, 45 Gm.-*Mg is %ss&n, 300 g Nairiumhyd«>xytR ; osi:!5g (25 Ciew.^feig in W&ser), ISO g Nairiumpeswo- 
disidfat unci 46 kg.'Wasser feci 8fi°C feergesieSlt, wles eiti«) FesistoO^ebait van 52 <icw.-% tjnd eirsea pH-We-rt von 4,3 
&s;r. Die Dispersion err.bielt 8404 pptn o-Byiyteeryiai, 1172 ppsn Siyssi md 2900 ppm Aciyisaura. 

Ic'defNaebbehandlang erhitetennan USOgcfesses; wk 25 <jew,-%i$sr wa^tSgef-Naa-iuasbyclnoxyd-l/a&ung aaf eiaen 
pH- Wert von (1,5 eingestejiten wassrigen Polynierdispersicja auf.85"C'ucd setae 0,02 g Nauiurn/Hisen-EDTA-Kompiex 5 
m, Unlet RUf-ren warden anschiieBendgisschzeittg 

a) 30 g ciiier 1,2 Ckw.-%igeii wfLssrigeri WasseratetTperoxid-Losong 

b) 30 g einer 2,35 Osw.-%igea w^srigm''C^a-Dlty<&Q>xyac^<»i-L3&ttdi^ S3 
irs xwd geSrerjnsers ZiiiiUsfeo it-it eii^^auf^^Hwj^^d.t;y^'^w^i^30g sro Stunde eladosHKt. Die dabei m- 
sutiksrendcu} rj-Bistyiscrylai- and vSiyroi-Restmengen warden gascbroiiiatogrsphkeh, die Aayli&Ji^Rstfttiengefl 
miii&ls HPLC besdroiai. Died- der N^ii^sEi^ting ■^alienee -iMgsbnisse siod it; Tabdie I dargesteik. 

Tabeile I 



Rcstroofiocrnercnmeogen der wassrigen FolymsrdispersiG:! in der NachbehandUmg 



Ze.it 


Sterol 


n -Butyiaeryiat 


Acryisaure 


Min 




ppm 


pp® 


0 


1172 


8404 


2900 


60 


170 


4229 




120 


54 


2438 




240 


46 


2079 


300 



Beispid2 30 

.'Mac Stjttol/fi'Butylacry lat-Dispersion, durch nidikaliscbe Polyaierisatioa aus 23 kg StyroS, 25 kg n-Birtylseryiat, 2 kg 
Aerylsiiare, 12 kg Styrol-Saatkaex-Dispersion (34 <3ew.-%ig in Wssser, Teikfeengrdfki ca. 30 bis 35 am},, 300 g NaM- 
atKktsryisulfafc:]-&u»g.(l5 (jsw.~%ig in Wasser), 500 g .Dowfax® 2Al-i^ut5g (IkKificylphenoxybcawsldisyiftMsauren- 
•afrstiinsai^ 45 Claw- %ig in Wdsser), 300 g Natriumhydixayd-Losarig (25 Gew,-%ig m Wasser}, 150 g NaidunspcKW.o- .» 
diStJjfai .«»d 46 kg Wasiser bet $EFC hergesielk, v/iss sinen Fmsiofigehaif von 52 Gew>% and ekies? pH-Wert v«n 4,3 
■iijf. 

1298 gdiexer Dispersion sctxte tnan 52 g ciesiiltienes Wasscr xu, sods8 cine Dispersion niileins&i FeststoSgeh&lt von 
50 reauitierto; I>i«t anf 5i) Gew.-% verdiinnte and rait 25 Gew.-'&iger wassrlger Na-riaittbydrxssyd'IvSsuttg mi- 

•etofes pB-Wert Von 7*0 esngesroiUe Dispersion enthlek 5785 ppm a-Butyiaerytat, 393 ppm Stytoi and 1800 ppgt Acryl- 40 
saure. In do? Nachbohandiung erfcjtae tnarj diese wassrigs Poiytaerdispersion mi 85"€ unci setzte 0,034 g Natduns/Hd- 
sen4-S)TA-KftRiptex w. Uster Riihrea warden anscaSieSend gteiehssrig 

a) ' 30 g dnar 113 Gew.->%igea wiissrigen VVmmtorTpcroxid-Uisung 

und 45 

b) 30 g einer 11,3 Gew.-%igea wassrigen a-jlydi-oxyacelon-Losnag 

in awes gcuennten ZulSufen rait einer XuiaufgeschwtadigkeU von je vveils 10 g pro Stunde eindosiert. Die dabei :re- 
siiiiiemriden. n-Bissylacryiat- und Siyroi-Restiviengen wunien gawhronmiographisch, die Acryisaure-Rssixaetjgen 
•miieis 1IPIX' tefimmt. Die la der fsaehbehandiung erhaitcsica Ergebnissc sind ia Tabeile 2 dargesieilu 



1iibelie2 



Kelt 
Min 




anomerentnsJ: 

Styro 
ppm 


igen der wassrigen Poiytaerdisjjersion 16 der * 

1 n-Butylacrylat 
ppm 


fechbehandiuag 

Acryisaure 
ppm 


0 




393 


5785 


1800 


60 




163 


4094 




120 




42 


1771 




24 0 




36 


116 


90 



Mi 



5S 
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Bei spiel 3 

Hine Ssyrcii/Sutadkn-Dispetswn wurcie dutch rsdikaiisciu; Posvisssrisaiion aas 6 kg Siyrol, 8,4 kg 1,3-Butsidten, 
3,6 kg Acrdsjturs. 0.41 kg Siyroi-Saiiiiaieji-IJispcr.sitxi (34 io Wassray TbtkheagrBBc ca. 30 his 35 ran), 135 g 

S TeXapott NSO-IiSsuag fN^ritsffiianryktherstilfiS tail durchschmttlkh 2,5 ^ylcaoxidebheken; 28 (kv,; J Mg in Was- 
sex), 150 g Nalrfutahy{kox^4^ng;(l0<few.-%jg. ia WaSserk g tfsriua^ercws^ifat und 11,28 kg Wsssssr M 
B2 ! 't! herges-elii. IJbaredxiissiges 1 ,3-d3u1;ad«R eixtferate man, indem ruaa der a«f 68"*' abgekilhjxea Dispersion unter 
Riiisren 2 biirS-icksiofraiifpressEs, enispancie usd einen iefchiess Uni^druckiT'SO siibarabscsiuO aalegte and dieses 
gang aeiosxxadxiex-ca, 1500-snal wxederho.de. Nach 4 Slander, wurde eine Dispersion erhsiten, die dmn Fesistoffgehali. 

(is von 5 i ,3 cajen pHAVeti von 4,8 and Resma)Of}ser«)gehHite von !669 ppia Sfyrof uod 280 ppra Acryisliure 

aufwies. 

In der Nschbehssdlucg erhirxte man 1350 g diessr wassrigen Mytaerdispcrdon auf 850C and seixte 0,02 g Nacriunv 
Blsea-BDTA-Koisipiex aa. Utstcr Rtthren wyrdcja SB'scijlje&sn'd gidelvzdrig 

•5 a) 30 g dner 1,2 Gew.-%ige» wSssriger. W^sjasstogpiasewd-Lcfejiag 
urtd 

b) 30 g dixer2,3 (kw.-%igisi3 w&atigcsft cs,a'-i>ihydroxyace!i5M-Ii;sung 

in zwei gearemite-n Zelaufen xnif finer Z«iau%«;d:wxsdigkeit vort jewciis 10 g pro Siunde eindosuax. Die dabci re- 
jdliexendan Styroi-Restsnerigen wurdsfc gasdirxaxxauxgraphisd- and die Actyisaure-Iiesttnengeft xnittds HPLC fee- 
20 siimnsi. Die in der NsehbehaodUmg arhslte»efi Brpbnisse siaci ia TabeUe 3 dssgesseSit, 



Tae-elle 3 

•25 Resttnorioraemtnxengexi der vvassrigen FojyntefsMspersioii is der Nach»ehaodlung 



Z&it Styrol Acryls&ure 

Mia ppp pptii 



0 


1569 


2S0 


so 


906 




120 


545 




180 


3 S3 


20 



1. Vferfahren sar Venraaderung der RssimoBonjereansenge in wsissrigeri PoIymeRhsperssenen. dixrds Madjbehand- 
40 kng Kill eirsexti lattiatcxgystem. dadurcfc gckexinxdefettet, daB man die Nachbehandlung in der wSssrigen Polymer- 

■dispersion untsrZagahe dnesMdaica'easysterxis dnrddxihrt, das im wesenfliehea 

a) 0,001 fcis 5 Gew.-%, bexogen auf die xar Hcre&l&ifig der Polysnerdispcrsion vexwendelexs <Jes83KliaQt30tae- 
rcnraenge 

ai> eases Osidstionsatitseis 

R ! OOH. 

wodn R l Wiissersioff, due Q- bis Ca-Atkyl- odereine C.^-his Cis-Arylgrupps bedeulcu exsd/oder 
aj) dnet in wassrigeni Medinxa Wassersfoii^jeroxid freiseizersde Verbsrsdung, and 
so h) 0,0(11 bis 5 <Jow.-%, bcaoget- auf die zar HeirssBltung der Poly rasrdsspersio;; yammdmn Gesaipifaonpme- 

renroenge 

b:) drier y/'Hydroxyearbonylverbindiing 
HO Q 

jj3 jj^ C— — H 3 ' 

worin R J and R* Hnfibhangig voaiariauder Vfesstsressir andAxter dne € t - bis G-.-Alkylgruppe bedeuserj, 
die fank-iondie Grupperj earhalren asid/bdsr okrinsseh vffigesaSigi sein k.ann, R ! and R* optional -darch 
Sf? Me-hyleagruppeti eiae Epg^uksua* ausbiiden. die t\iQktloneUe Grappea eathalten nadfeder oldiaisch 

ungesaUigt sein kaan, and/ocfer 

hi) f iner ia wassrige-rci Mediant sokhe o-Hycir«xycari)o;!ylv«rbiadi;ng«) folseixeade Vexisrsduag, and 
e) vorLeiihad kaialyiisebe Mengea cities Kidirwertsgeri Me^iSiions, das it! jaehrej'en Werdgkdisssufe» aufuxj- 
sea kann 
65 etafiiBi. 

2. Veri'ahreri siach Ansprach 1, dadurch gekennzeidineE, daB das OxidaiioirsfaiHe! eine aaoiganische Verbirtdung 
xst, 

3. Verfabfen tjach Ansprucli i, dadureh gekettnzekhnei, daS das Qwdationsiaittd WasserstoffpeTOxid isi. 
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4. Vertaiir<;n aach Anspruch 1, daducch gekemsyxjjchKd., ds8 W Wssseisfiajf ssnd R' she Msthylgmppe sind. 

5. Vbtfshren tiacb Anspracfa J, dadurch gckcam^iehnet. da8 R 3 WassersioiT -and R? cine Hydsmyroefitylgrttpps; 

Ktfld, 

6. ^fefsibrea aach Anspruch 1, dsduit-b. ge:ketii?«HChiieS, daS R* u-jd R" je ctae Metftylgruppc sis;d, 

?. Vfcrfahren each Anspruch I, dadvtrefa gekermzekhfiet. daB man das Oxidationsinate! und das Sedaktsossssuitel 5 
dcr Rjiymerdisperskra wahrenddsr Nac&feeh'andiung gleiehaeicig in separators Zuiaufea zufahn. 

8, Vesrfahren naeh Anspruch J, dadurch gekennxefchnet <M- man die Metailionea der Poiymerdispersion in der 
Nacrhbehandiuisg vor detn Oxidations- and Rsd&kdoasraiitei zusets, 

9. Venahrerj aaeh Assprwh I , dadureh ^kennaaeisRcE, daS spats sis rndtf wcragex Mstaliion Biscruonea dnsetzi. 

10 Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekemizeichnet, da8 mm die Bisentenct- is- 'toxpiexicrter 'Fotsn -amut Hi 
i 1 . Verfahrtsi aach Asspruch 1, dadarea gekenn^fetset; 4ai3 die Temperaft;r der Mytnerdlspersioti w&hrcnd der 
Nacbhc-hsrxHaag 50 bis )3(fC befcagt. 

12. Vkr&hren nach Aasprtfeb 1, dsdutfch gekeiffizekhnei, daS'inan die Nachbehatuilimg iru Uberdruck, bei Nor- 
maldruck (1 bar&bsehii) oder \m Uaserdruck durehliafcrt. 

B. Verfahren jjsch Anspruch i> dadurch gekefsn^idfiKt, da8 der pll-Wer!. tier PoIymardssjBrsJon wShread der !.•> 
Nachbefcandkms > 2 ami < 'JQist. 



is) 



30 



40 



45 



SS 
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